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0 Verfahren zur Hersteiiung von rotatlonssymmetrlschen Glaskorpem. 



0 Verfahren zur Hersteiiung von rotationssymmetri- 
schen Glaskorpem. biet dem das Ausgangsmateriai 
fOr den Giaskorper In Form einer thixotropen Su- 
spension, bestehend aus dem Werkstoff des aus- 
zubikJenden Glask5rpers in Puiverfomi als Feststoff 
und einem flusslgen Dtsgergiermittel. in eine Hohl- 
form mit einer der Geometrie des auszubildenden 
Giaskfirpers entsprechenden Geometrie eingebracht 
wird, derart, da£ die Hohlform um ilire LSngsachse 
gedreht wird. wobei sich die Suspension an der 
Innenwandung der Hohlform ablagert. wonach der 
^entstandene GrOnkorper gereinlgt und gesintert wird, 
^ wobei das Ausgangsmateriai mitsamt der Hohfform 
^auf eine Temperatur unteriiaib des Siedepunktes der 
Dispergierf iOssigkeit solange erhitzt wird. bis es ver- 
■***netzt und verfestlgt und der Hohlform entnehmbar 
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Verfahren zur Herstellung von rotationssymmetrischen Glaskarpem 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von rotationssymmetrischen Glaskorpem, bei 
dem das Ausgangsmaterial fur den Giaskorper In 
Form einer thixotropen Suspension, bestehend aus 
dem Werkstoff des auszublldenden Glaskorpers in 
Pulverform als Feststoff und einem flussigen Di- 
spergiermittel, in eine Hohlform mit einer der Geo- 
metrie des auszublldenden GlaskSrpers entspre- 
chenden Geometrie eingebracht wird, derart« da/3 
die Hohlform um Ihre Langsachse gedreht wird, 
wobei sich die Suspension an der Innenwandung 
der Hohlform ablagert, wonach der entstandehe 
Grunkdrper geretnigt und gesintert wird. 

Die Erfindung betrifft weiter eine Vorrichtung 
zur DurchfQhrung eiries derartigen Verfahrens. 
sowie die Verwendung der nach dem erflndungs- 
gemaBen Verfahren hergestellten GlaskSrper. 

Das eingangs genannte Verfahren ist insbeson- 
dere geeignet zur Hertellung von Vorformen fOr 
optlsche Wellenleiter aus Quarzglas. 

Qptische Wellenleiter werden fOr eine Vielzahl 
von Anwendungszwecken eingesetzt so z.B. fQr 
Lichtabertragungsetnrichtungen kurzer Distanz oder 
fur UchtQbertragungssysteme groBer Distanz, wie 
bei optischen Kommunikationssystemen, und be- 
stehen uberwiegend aus einem Glas mit hohem 
Siliciumdioxidgehalt (das erforderiichenfails ein 
Dotierungsmittei zur Einstellung des Brechungsin- 
dex des Glases enthalt). 

Giaser. die fQr optische Wellenleiter geeignet 
sind, sind ebenfalls mit Vortell verwendbar fQr die 
Herstellung von Lampenkolben fQr Halogen-oder 
Gasentladungslampen, denn diese Giaser mQssen, 
ebenso wie die Giaser fQr optische Wellenleiter, 
nahezu wasserfrei sein und isinen hohen Silicium- 
dioxidgehalt aufweisen. 

Aus GB-PS 682 580 ist ein Verfahren bekannt 
das dazu dient porose Glasrohre. z.B. als Filter fpr 
Laborzwecke. durch Zentrifugieren herzustellen, 
wobei es auf eine moglichst gieichmSflige Poren- 
verteilung und Porengrofie zwischen den ange- 
schmolzenen Glaspartikein ankommt und die Poren 
iintereinander in Verbindung stehen mussen. 

Zu diesem Zweck werden Suspensionen von Glar 
spulver mSgilchst einhertlicher Korngrofie in einem, 
ein Absetzen der Feststoffpartikel verhindemden 
BIndemittel. z.B. einer wasserigen Glyzerinlosung, 
unter Zusatz von Benetzungsmittein und IVIitteIn, 
die eIn Aufschaumen der Suspension verhindem. 
standig gerOhrt. um die Feststoffpartikel innerhalb 
der Suspension in einem gewunschten. der 
spateren Porositat entsprechenden, Verteilungszu- 
stand zu halten, bevor sie in die Zentrifuge einge- 
bracht werden und dort auf der Innenwand einen 



lockeren Verbund abgeschiedener Feststoffpartikel 
bilden. 

Bn solches Verfahren ist nicht geeignet wenn auf 

5 einer Zentrifugeninnenwand Feststoffpartikel abge- 
schleden werden sollen, die in mSgfichst dichter 
Feststoffpackung voriiegen mQssen und wehn Su- 
spensionen mit einem hochdispersen Feststoff, d.h. 
mit Feststoffpartikeln sehr unterschiediicher Teil- 

10 chengroBe, verarbertet werden sollen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren und eine Vorrichtung zur DurchfQhrung 
dieses Verfahrens zu schaffen, mit denen es 
mdglich ist aus Ausgangsmateriai fQr die Herstel- 

75 lung von Glaskorpem in Form einer vorzugsweise 
wasserigen Suspension mit einem Feststoffant^l 
an hochdispersen SIOi-Teilchen durch einen Zen- 
trifugierprozeB relativ kurzer Dauer mechanisch sta- 
bile GrOnkorper mit hoher geometrischer PrSzislQn 

20 herzustellen, die eine solche Dichte aufweisen. da6 
sie zu porenfreien Quarzglaskorpem einer Qualit3t 
die fQr die Herstellung von Vorfontien fur optische 
Wellenleiter ausreicht weiterverarbeltet werden 
kSnnen. 

25 Diese Aufgabe wird erfindungsgemaiS dadurch 

gelost dafi das Ausgangsmaterial mitsamt der 
Hohlform auf eine Temperatur unterhalb des Siede- 
punktes der DisperglerflOssigkeit solange ertiitzt 
wird, bis es vemetet und verfestigt und der Hohl- 

30 form entnehmbar ist. 

Eine Vorrichtung zur DurchfQhrung dieses Ver- 
fahrens ist gekennzeichnet durch eine als Zentri- 
fuge um Ihre LMngsachse antreibbare Hohlform zur 
Aufnahme von Ausgangsmaterial fCir den 

35 Giaskorper in Form einer Suspension zur Ausbil- 
dung eines GrQnk5rpers mfl zwei senkrecht zur 
Ldngesachse der Hohfform angeordneten Ver- 
schlufistopfen und mit einer Bnrichtung, Qber 
welche Hochfrequenz oder Mikrowellenenergie in 

40 die Hohlfonm und das in ihr befindiiche Ausgangs- 
material einkoppelbar ist 

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, 
dad ein besonders hoher Thixotropieeffekt bei Su- 
sp«i«onen aus hochdispersen SiOa-Tellchen eines 

45 Teilchendurchmessers im Bereich von 100 bis 500 
nm eintritt. der noch durch Zusatz einer die Vemet- 
zung der Feststoffpartikel in der Suspension 
fSrdemden ionogenen Substanz, die den pH-Wert 
der Suspension in den sauren Bereich (pH S 3) 

50 Oder in RIchtung auf den basischen Bereich (pH - 
5 bis 8) verschtebt. unterstOtzt und dazu ausge- 
nutzt werden kann. das Ausgangsmaterial zunachst 
durch Einwirkung mechanischer Krafle. vorzugs- 
weise Schall Oder Ultraschall. zu verflQssigen, d.h. 
in einen Zustand mit minimaler Viskositat zu 
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uberfuhren. in dem das Ausgangsmaterial effizient 
homogenisiert und verdichtet werden kann. Ene 
derart vorbereitete Suspension I30t sich in relativ 
kurzer Dauer durch Zentrtfugieren auf der Innen- 
wandung elner Hohlform abscheiden und Vernet- 
zungsreaktionen zwischen den Feststofftetlchen der 
Suspension, die zur Verfestigung des abge- 
schiedenen Grunkdrpers fuhren. konnen durch 
eine Erhitzung des abgeschiedenen Qrunkorpers 
auf Terriperaturen unterhafb des Siedepunktes des 
Dispergiermittels beschleunigt werden. 

Nach vorteilhaften Weiterbildungen des Verfah- 
rens gemg/3 der Erfindung werden als Ausgangs- 
materiai fOr den Glaskorper SusF>ensionen einge- 
setzt, die als Feststoff SiO^-Partikel ohne Oder mrt 
fQr die Herstellung eines gewunschten Brechun- 
gsindex geeignete(r) Dotierung eines Durchmes- 
sers im Bereich von 10 bis 500 nm, vorzugsweise 
10 bis 100 nm, mit einem mittleren Teilchendurch- 
nnesser von 40 nm enthalten. Als Dotierstoff ist z.B. 
GeOa geeignet. Hiennrtit ist der Vorteil verbunden, 
dafi sich bei Zusatz von 0,1 bis 5 Gew.%. vorzugs- 
weise 0.75 bis 1 Gew,%, bezogen auf den Feststof- 
fanteii der Suspension, eines ionogenen Zusatzstof- 
fes. der den pH-Wert der Suspension in Richtung 
auf den sauren Bereich (pH 2 3) Oder in Richtung 
auf den basischen Bereich (pH ^ 5 und ^ 8} ver- 
schiebt, ein besonders hoher Thixotropieeffekt er- 
gibt und daB aus einem solchen Ausgangsmaterial 
trotz seiner hphen Fullung mit hochdispersen Fest- 
stoffteilchen sehr homogene, hochverdichtete 
GrQnkdrper uber einen Zentrifugierprozefl herge- 
stellt werden konnen. 

Nach weiteren vorteilhaften Ausgestattungen 
des Verfahrens nach der Erfindung wird aJs ionoge- 
ner Zusatzstoff eine Ammoniumverbindung und in- 
sbQSondere NH«F in wSsseriger L5sung eingesetzt. 
Ammonium verbindungen sind leicht flOchtig und 
sind daher in einem nachfolgenden Reinigungs- 
Erhitzungsschritt ruckstandslos aus dem 
GrQnk5rper zu entfernen. so dad Quarzgiaskdrper 
einer sehr hohen Reinheit herstellbar sind. Durch 
den Zusatz einer Ammoniumverbindung, beispiels- 
wetse NH, in wasseriger L5sung. werden 
GrOnkQrper einer relativ hohen Festigkeit erreicht, 
da an den Kontaktstellen zweier SiOs-FrimSrpartikei 
eine .Gelbtldung auftritt. Bei beispieisweise einer 
Suspensionstemperatur von 20 und einem pH- 
Wert 5 10 geht SiOa in der GroBenordnung von 
etwa 100 ppm in Ldsung und wird an den Kontakt- 
stellen ausgeschieden und bildet damit erne 
BrOckenschicht. Wird NH4F in wSsseriger Losung 
als ionogener Zusatzstoff eingesetst. kann eine 
Fluordotierung erreicht werden, die beispieisweise 
fOr die Herstellung von MantelglSsern fOr optische 
Wellenleiter geeignet ist 

Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestattung 
des Verfahrens nach der Erfindung wird das Aus- 



gangsmaterial durch Einwirkung von Schall bei ein- 
er Frequenz f im Bereich von 20 bis 200 Hz cxjer 
Ultraschall bei einer Frequenz f im Bereich von 20 
bis 50 kHz in einen Zustand mit minimaler Visko- 
.5 sitat uberfuhrt. Bne Gel-Sol-Umwandiung tritt bei 
thtxotropen Systemen bei jeder Art mechanischer 
Einwirkung. z.B. RQhren Oder SchUtteIn ein. wird 
jedoch zur VerflOssigung einer hcSherviskosen Aus- 
gangsmasse eine Schalloder Ultraschallschwinger 
70 eingesetzt. dessen Amplitude so bemessen ist, daB 
das Schail-bzw. Ultraschallfeld in das zu ver- 
flUssigende Ausgangsmaterial eingekoppelt wird, 
ergibt sich eine besonders schnelle VerflOssigung 
des Ausgangsmaterials und damit eine wirkungs-^ 
75 voile Auflosung von Packungshohlraumen tm Aus- 
gangsmaterial (Gasblasen steigen im verflOssigten 
Ausgansmateriaf nach oben und werden so 
selbsttStig eliminiert). Ein solches Entgasen kann 
z.B. durch VerflQssigen des Ausgangsmaterials im 
20 Vakuum noch beschleunigt werden. In dem 
Verfahrensschritt nach dieser Weiterbildung der Er- 
findung ist ein besonderer Vorteil zur homogenen 
Aufbereitung einer Suspension mit einem Feststof- 
fanteil an hochdispersen SiOrPartikeIn fOr einen 
25 ZentrifugierprozeB zu sehen. 

Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung 
des Verfahrens nach der Erfindung wird das durch 
Zentrifugieren in der Hohlform abgeschiedene Aus- 
gangsmaterial durch Einkoppeln von Mikrowellene- 
30 nergte einer Frequenz f 2.45 GHz Oder Hochfre- 
quenzenergie einer Frequenz f - 27 MHz auf eine 
Temperatur unterhalb des Siedepunktes der Oi- 
spergierflOssigkeit erhitzt Diesem Verfahrensschritt 
Iregt die Erkenntnis zugrunde, 6aB Vernetzuhgs- 
35 reaktionen zwischen PrimSrteilcheri. wis sie bei thi- 
xotropen Systemen etntreten, entscheidend be- 
schleunigt werden kShnen durch erhfihte Tempera- 
turen unterhalb des Siedepunktes der Disper- 
gierflOssigkeit. WSsserige Suspensionen konnen 
40 dazu mit Vorteil direkt Ut^er eingekoppette Mlkro- 
wellenenergie erhitzt werden. . 

Nach weiteren vorteilhaften Ausgestaltungen 
des Verfahrens gemSfi der Erfindung wird eine 
Hilfsschicht aus einer RQsstgkeit. deren Dichte 
45 grofler als die Dichte der Susppension ist. vor Ab- 
scheiden des GrOnkorpers durch Zentrifugieren auf 
der Innenwandung der Hohlform abgeschieden. Als 
RDssigkeiten zur Bildung der Hilfsschicht kommen 
vorzugsweise Bromnaphtalin Oder Dijodmethan in 
so Betracht. Hlermit ist der Vorteil verbunden, dad 
OberflSchenrauhigkeiten der Hohlform ausgegli- 
Chen werden und dafl die Entformbarkeit der abge- 
schiedenen GrOnkSrper erieichtert wird. Zugleich 
werden ExzentrizitSten der als Zentrifuge arfc)eiten- 
55 den Hohlform ausgeglichen. 

Nach weiteren vorteilhaften. Ausgestaltungen 
des Verfahrens nach der Erfindung wird zwischen 
der Hilfsschicht und dem GrOnkorper eine Trenn- 
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schicht vorgesehen, die aus einem Kunststoff be- 
steht, der mit der Dispergierflussigkeit nicht rea- 
giert. Als Material sQr dtese Trennschicht konnen 
beispielswelse Polykarbonate. 
Polyathylenterephthalate Oder elastomere Kunst- . s 
stoffe. wie z.B. Polyurethan, eingesetzt werden. 
Diese Materialien sind in Schiauchform erhSItlfch. 
was den Vbrteii bietet. dafi die Suspension z.B. 
bereits In dem Schlauch durch Bnwirkung von 
Schall Oder Ultraschall homogenisiert und In einen ro 
Zustand nledriger VIskosltat uberfuhrt und danach 
in die als Zentrifuge arbeitende Hohlform einge- 
setzt werden kann. Nach Vemetzen und Verfesti- 
gen des durch Zentrifugieren abgeschiedenen 
GrOnkorpers kann der Schlaucfi dann durch Auf- is 
schneiden und Abziehen oder durch chemisches 
Abidsen vom Grunkorper entfernt werden. Die Ver- 
wendung eines Schlauches aus einenn elastomeren 
Kunststoff hat den Vortell. 6aB es nicht erforderiich 
1st eine zus^tziiche Hilfsschicht auf der innenwan- 20 
dung der Hohlform anzubringen. die Im Falle der 
Verwendung von SchlMuchen aus nicht elast'schen 
Kunststoffen als Trennschicht fur eine optimale 
Zentrierung sorgt Wird fOr die Trennschicht ein 
elastlsches Material eingesetzt, legt sich z.B. ein 2s 
Schlauch aus einem solchen Kunststoff aufgrund. 
seiner Elastizitat sehr gut ohne Hilfsschicht an die 
innenwandung der Hohlform an und wird auch 
ohne UnterstOtzung durch eine Hilfsschicht gut in 
der Hohlform zentriert 30 

Wird eine Trennschicht In Schlauchform aus einem 
Elastomer ohne entsprechende Hilfsschicht einge-, 
setzt mufl die Form zum Entnehmen des 
GrOnkorpers teiibar sein. 35 

Nach einer vortellhaften weiteren Ausbiidung 
des Verfahrens nach der Erfindung wird die Su- 
spension gekOhlt. vorzugsweise auf eine Tempera- 
tur von m 4'*C. in die Hohlform eingefaracht. Hiermit 
ist der Vortell verbunden, daiS der Vernetzungs- 40 
prozeB zwischen den Feststoffpartlkein der Susp- 
pension zunachst langsam einsetzt 

Die mit der Erfindung erzielbaren Vorteile be* 
stehen insbsondere darin, da6 thixotrope Suspen- 
sionen mit einem Feststoffanteil an hochdispersen 45 
SiOs-Teiichen In einem Zentrifugierprozefi effizient 
verformt werden konnen. Bei Zentrifugierprozessen 
muB im allgemeinen darauf geachtet werden. 6aQ 
die abzuscheldenden Feststoffpartikel eine 
mogiichst einheltliche Teik^hengrdfie aufweisen, so 
nur so lassen sich Schrumpfungsrisse beim Trock- 
nen der aus submikroskopischen Feststoffteilchen 
bestehenden abgeschiedenen GrQnkdrper verhin- 
dern. Da fertig im Handel erhSltliche pulverformige 
Ausgangsmaterialien. die z.b. fur die Herstellung 55 
von optischen Wellenleitem verwendet werden. 
breite Komverteilungen aufzuwelsen pfiegen (z.B. 
Tellchendurchmesser yon 5 bis 500 nm), war es 



insbesondere bei Anwendung dieser hochdispersen 
aus dem Handel erhaltlichen SiOa-Pulver fur Zentri* 
fugierprozesse notwendig. zunachst eine arbeit- 
saufwendige Klassierung vorzunehmen. 

Oberraschenderweise wurde nun gefunden, dai3 
eine Klassierung der im Handel erhaltlichen SiO,- 
Pulver nicht erforderiich 1st, sondern daB auch 
hochverdichtete. homogene GrOnkorper Qber einen 
Zentrifugierprozefl erhallen werden konnen unter 
Anwendung einer vorzugsweise wasserigen Su- 
spension, deren Feststoffanteil aus hochdispersen 
SiOs-Pulvem besteht, wenn die Suspension vor- 
zugsweise vor Einbringen in die Zentrifuge mittels 
Schall Oder Ultraschall homogenisiert und in einen 
Zustand nledriger VIskositat Uberfuhrt und die Ver- 
netzung der abgeschiedenen Feststoffpartikel 
durch Erwarmung bis auf eine Temperatur unter- 
halb des Siedepunktes der DtsperglerflQssigkelt 
unterstQtzt wird. 

Bn weiterer Vortell des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens liegt darin, daB relative niedrige Umdrehungs- 
zahlen der Zentrifuge in der Gr6/3enordnung von 
2000 bis 4000 U/min zum Abscheiden des 
Qrunkdrpers ausreichen. 

Ein weiterer Vorteil des vorllegenden Verfah- 
rens ist daB die mittels Zentrifugieren erhaltenen 
Grunkorpjer eine hohe Verdichtung aufweisen und 
zwar auf Grund der eingesetzten Suspensionen mit 
einem hohen und hochdispersen Feststoffantfeil. Es 
ist hervorzuheben, daB durch den Zentrifugier- 
prozeB keine Phasentrennung der eingesetzten Su- 
spensionen auftritt. Die anschlieBend durch Sinte^ 
rung der GrQnkdrper erhaltenen Quarzglaskdrper 
weisen eine sehr hohe MaBhaltlgkeit auf und sind 
poren-und schfierenfreil 

Bn weiterer Vorteil Ist, dafl infolge der sehr niedri- 
gen ViskositSt der Suspensionen eine einfache Mi- 
schung und Herstellung sehr homogener Suspen- 
sionen mSgfich 1st wobel LuftblSschen, die sich In 
der Suspension befinden. leicht entweichen 
konnen. 

Ein weiterer Vorteil ist, dafl rotationssymmetrische 
GrOnkCrper mit einem bellebigen Querschnitt ertial- 
ten werden k5nnen. die einersetts so fest sind. daB 
sie ohne Schwierigkeiten hancDiabbar sind und eine 
fur die nachfolgende SInterung des GrQnk5rpers 
erwOnschte hohe Dichte (35 bis 50% der Dlchte 
kompakten Quarzgtases) aufweisen, die aber ande- 
rerseits poros und damit gasdurchlSsslg sind, so 
dafl sie In einem nach der Trocknung erfolgenden 
Reinigungsschritt in einer mit vorllegenden Verun- 
reinigungen reagierenden erhltzten Gasphase effi- 
zient geretngt werden kdnnen. 
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Ein weiterer Vorteil ist. dafi auBerordentlich homo- 
gene Grunkorper erhalten warden konnen; dies tst 
nicht nur inn Hinblick auf einen zu erreichenden 
blasen-und schKerenfreien Glaskorper von Bedeu- 
tung. sondem auch fur die Trocknung der abge- 
schiedenen Grunkorper. Besonders an Inhomoge- 
nitaten im Grunkorper treten haufig Trockenrisse 
auf. Trockenrisse treten auch infolge nicht ausrei- 
chender Bindungskrafte zwischen den Feststoffteii- 
Chen auf. also dann. wenn die OberflSche der Fest- 
stoffteilchen nicht gleichm30ig genug mit Vemet- 
zungsreaktionen f6rdemden Zu satzstoffen bedeckt 
ist. Bei Systemen mit grofien Oberflachen ist dies 
problematisch und das Verfahren der vorliegenden 
Erfindung schafft hier durch die erre ichbare sehr 
gute Homogenislerung des AusgangsmateriaJs eine 
entscheidende Verbesserung. 

Bn weiterer Vorteil ist, da0 die abgeschiedenen 
Grunkorper leicht entformbar sind, selbst wenn 
Grunkorper in Form von langen Rohren hergestellt 
werden. Dies wird erreicht durch Anbringen der 
Hilfsschicht auf der Innenwandung der Hohiform. 
sowie Verwendung einer Trennschicht. 

Anhand der Zeichnung vkrerden 
AusfOhrungsbeispiele der Erfindung beschrieben 
und es wird die Erfindung in threr Wirkungsweise 
eriautert. 

Die Rgur zeigt eine als Zentrifuge antreibbare 
Hohlform 1 Inn Schnitt mit einer auf der Innenwan- 
dung der Hohlform 1. durch Zentrifugieren abge- 
schiedenen. aus einer Russigkeit einer hoheren 
Dichte als die der Suspension bestehenden Hilfs- 
schicht 9. Die Hilfsschicht 9 kann beispielsweise 
aus Bromnaphtalin Oder Dijodmethan bestehen. Auf 
dieser Hilfsschicht 9 ist ein durch Zentrifugieren 
abgeschiedener GrUnkorper 3 dargestellt, der aus 
einer Susp)ension. die hochdisperse StOj-Partikel 
eines Teilchendurchmessers im Bereich von 10 bis 
500 nm. vorzugsweise 10 bis 100 nm mit eihem 
mittleren Teilchendurchmes'ser von 40 nm als Fest- 
stoff, Wasser als Dispergiermittel und einen iono- 
genen Zusatzstoff. der den pH-Wert der Suspen- 
sion in den t)asischen Bereich verschiebt - 
(beispielsweise NH4F in wSsseriger Losung) 
enthSlt. Die Hohlform 1 ist durch zweis Ver- 
schluBstopfen 5 stimseitig verschlossen. LSngs der 
Achse der Hohlform 1 ist eine Einrichtung 7 ver- 
schtebbar, Ober welche Hochfrequenz-oder Mikro- 
weltenenergie in die Hohlform 1 und die in ihr 
befindliche Suspension t>eziehungsweise in den in 
ihr abgeschiedenen Grunkorper 3 einkoppelbas ist. 
Die Aufhetzung insbesondere des afc)geschiedenen 
GrQnk5rpers 3 kann auch Innerhalb eines Ofens 
erfolgen, die Dauer des Vemetzungsprozesses 
verlSngert sich hierbei jedoch etwas. Die Hohlform 
1 ist um ihre Langsachse vertikal Oder horizontal 
drehbar mittels eines Motors mit einer Drehzahl im 



Bereich von 2000 bis 4000 U/min; der Motor ist in 
der Zeichnung nicht dargestellt. Die Hohlform kann 
fur den Zentrifugierprozefi beispielsweise in eine 
handelsQbliche Drehbank eingespannt sein. 
5 Die ' Erfindung wurde mit folgenden 

AusfQhrungsbetspielen realisiert 



Beispiei 1 . 

TO 

Es wird eine Suspension aus 100 g Quarzgla- 
spulver mit etnem mittleren Teilchendurchmesser 
von 40 nm be\ einer Teilchengrofienverteilung im 
Bereich von 10 bis 100 nm mit 95 ml bidestillier- 

75 tern Wasser und 15 ml einer wasserigen 5%igen 
Ammoniumfluoridlosung NH«F hergestellt und 15 
Minuteh in einem Ultraschallband einer Frequenz f 
«" 20 bis 50 kHz homogenisiert pie vorzugsweise 
auf eine Temperatur von • 4'C gekuhlte Suspen* 

20 sion wird zusammen mit 40 ml Bromnaphtalin in 
ein Glasrohr als Hohlform 1 mit einem Durchmes- 
ser von 25 mm und einer ' Lange von 600 mm 
gegossen und an den Enden mit Verschlufistopfer^ 
5 verschlossen, die so ausgebildet sind. 6aQ diese 

25 in eine handelsQbliche Drehbank eingespannt wer* 
den k^nhen. Das KQhIen der Suspension hat den 
Vortel, 6aB der anschlie&ende Vemetzungsprozefi 
zwrschen den Feststoffpartikein der Suspension nur 
langsam einsetzt Das gefullte Rohr wird dann vier 

30 Minuten lang mtt einer Umdrehungsge* 
schwindigkeit von 3400 U/min gedreht wobei 
zunSchst das Bromnaphtalin aufgrund seiner ge- 
genOber der wMsserigen Suspension hSheren 
Dichte einen dOnnen RQssigkeitsfilm 9 auf der 

35 Rohrinnenseite biidet. Anschiie^end scheidet sich 
die Susp>ension in Form einer gleichmSfiig dicken 
konzentrischen Schicht ab, die den QrQnkdrper 3 
biidet. Es tritt hierbei keine Trennung der flpssigen 
und der festen Phase der eingesetzten Suspension 

40 auf. Ber eilner auf 2500 U/min reduzierten Rotation 
erfolgt die Vernetzurig der Feststoffpartikel inner- 
halb des abgeschiedenen GrQnkSrpers durch Mi- 
krowellenaufheizung mittels eines Mikrowellenreso- 
nators 7. der bei einer Frequenz von 2,45 GHz 

45 arbeitet und eine Leistung von 100 W abgibt. Der 
Mikrowelienresonator wird mit einer Ge- 
schwindigkett von 6 cm/hiin mehrmals Ober die 
gesamte LSnge der Hohlform hinund hergefahren. 
Nach Offnen der Verschiufistopfen ISifit sich der 

50 vemetzte, verfestigte GrOnkSrper leicht entnehmen 
und wird auf einer weichen Unterlage Qber eine 
Dauer von acht Tagen vollstSndig getrocknet Der 
erhaltene rohrformige GrOnkdrper 3 wird an- 
schlie6end zwei Stunden bei einer Temperatur von 

55 800 ''C in einer Sauerstoffatmosphare mit einem 
Zusatz von 10 Vol.% Chlorgas gereinigt und 
danach in einer HetiumatmosphSre mit 2 Vol.% 
Chlorgaszusatz bei einer Temperatur von ISOO^'C 
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gesintert. wobei der zu sinternde Korper mit einer 
Geschwindigkeit von 10 mm/min durch den Sinte- 
rofen gefOhrt wird. 

Es wurde ein transparantes, blasen-und - 



schlierenfreies Quarzglasrohr erhalten, das Venin- 
reinigungen, insbespndere Wasser und 
Obergangsmetatle. nur noch in einer Menge ^10 
ppb enthieJt Der Glaskdrper hatte eine Dichte von 
s 2,20 g/cm' und einen Brechungsindex no = 
1.4590, 



schlierenfreies Quarzglasrohr mit einer Dichte von 
2,20 g/cm' und einem Brechungsindex von no = 
1 .4j590 erhaJten. Der Durchmesser des erhaltenen 
Quarzglasrohres betragt 18 mm au0en und 13 mm 
Innen. Die Restverunreinigungen an Wasser und ro 
Obergangsmetallen betragen weniger als 10 ppb. 

Beispiei li. 

In gleicher Weise wie zu Beispiei 1 be- 
schrieben, wird eine Suspension aus 1 00 g Quarz- 
glaspulver. 80 ml Wasser und 20 mi einer 5%igen 
NH4F-L6sung hergesteitt und homogenisiert. Die 
Suspension wird in einen Folienschlauch aus 20 
Polyathylenterephathalat mit einem Durchmesser 
von 24 mm gefOIlt; der Schlauch wird unter einem 
Oberdruck von 0. 1 bar verschlossen. Der Folien- 
schlauch bildet bei dem anschlieBenden Zentrifu- 
gierprozefi eine Trennschicht zwischen der Hilfs- 2s 
schicht 9 und dem zentrifugierten GrQnkSrper 3. 
Der Folienschlauch wird, nachdem er verschlossen 
wurde, in eine Hohlform in Form eines Glasrohres 
mit einem Durchmesser von 25 mm gesteckt in 
welche zuvor 40 ml Dijodmethan zur Ausbildung 30 
der Hilfsschicht 9 eingefUllt worden ist. Die Hilfs- 
schicht aus einer RQssigkeit deren Dichte grdfler 
als die Dichte der Suspension ist. hat grundsStzlich 
die Aufgabe. Obidrflachenrauhigkerten der Innen^ 
wandung der Hohlform auszugleichen und das 35 
sp3tere Entformen des GrQnkorpers zu erieichtem. 
Im Falle der Anwendung eines Foltenschlauches 
kommt als weitere Aufgabe der Hilfsschicht hinzu, 
daB der Folienschlauch in der Form besser zen- 
triert wird. Die Vernetzung der Feststoffpartikel des 40 
aus der Suspension abgeschiedenen GrQnkorpers 
durch Mikrowellenerhitzung erfolgt wie zu Beispiei I 
beschrieben durch f Unffaches Hin-und Herfahren 
eines Mikrowellenresonators. der eine Leistung von 
150 W abgibt. Der Resonator wurde mit einer Ge- 45 
schwindrgkeit von 10 cm/min Qber die Hohlform 
hin-und heregefOhrt. Zur Entformung des zentrifu- 
gierten GrQnkorpers 3 mu0 der Folienschlauch ab- 
getrennt werden, was z.B, durch Losen in heifiem 
Phenol geschieht Die Reinigung und Sinterung des so 
erhaltenen GrQnkorpers erfolgt in gleicher Weise, 
wie in Beispiei I beschrieben. Das auf diese Weise 
hergestellte Quarzglasrohr weist eine sehr glatte 
AuBenoberflache neben einer perfekt glatten Inne- 
noberflache auf. Die Rauhigkeit der Oberflachen ist 56 
gerfnger als 1 urn und die ExzentrizitSt und 
Schwankungen der Wanddicke sind geringer als 1 
%. Nach Sinterung wurde ein blasen-und • 



Beispiei 111 

Die gleiche Suspension wie zu Beispiei II t>e- 
schrieben wird in analoger Weise in einen Folien- 
schlauch gefQIlt und verschlossen. Der Folien- 
schlauch kann beispielsweise aus einem elastome- 
ren Kunststoff wie Polyurethan bestehen. Anstelle 
eines Glasrohres als Hohlform wird eine aus zwei 
Halbschalen bestehende Glasform eines Durch- 
messers von 24 mm verwendet Die Qbrigen Ver- 
fahrehsparameter entsprechen den zu den Beispie- 
len I und II beschriebenen. 

Es wurde nach den in den Beispielen I und II be- 
schriet)enen weiteren ProzeiSschritten ein Quarz- 
glasrohr gleicher QualHSt wie zu Beispiei II be- 
schrieben erhalten. 

Es ist moglich, nacheinander mehrere Schich- 
ten aus Suspensionen mit einem Feststoffanteil 
untei-schiedlicher chemischer Zusammensetzung 
abzuscheiden und zu verfestigen. So konnen z.B. 
undotierte und unterschiedlich dotierte SiOa-Pulver 
fOr die Hersteilung unterschiedlicher Suspensionen 
eingesetzt werden. mittels der^r Stufenprofile des 
Brechungsindex bei aus schlchtfonmig abge- 
schiedenen Grunkorpern herzustellenden Quarz- 
glaskorpern erzeugt werden kdnnen. 



Beispiei IV 

In gleicher Weise. wie in Beispiei I be- 
schrieben. wird eine Suspension aus 100 g Quarz- 
glaspulver, 15 ml einer wasserigen 5%igen NH4F- 
Losung und 80 ml bidestilliertem Wasser in 30 
Minuten in einem Ultrschallbad unter RQhren her- 
gestellt und danach auf eine Temperatur von etwa 
4«Cabgekahlt 

Die kalte Suspension wird in einem Polyurethan- 
schlauch mit einem Durchmesser von 26 m.m und 
einer WandstSrke von etwa 50 um gegossen. Der 
Schlauch wird in eine zweiteilige, teiibare Hohlform, 
die beispielsweise aus Metall. z.B. Aluminium, be- 
steht. mit einer nutzbaren LSnge von 350 mm und 
einem Innendurchmesser von 30 mm eingesetzt 
und unter leichtem Oberdruck so aufgebiasen, daB 
er an der Innenwand der Hohlform anllegt Danach 
wird der Schlauch verschlossen. Die Formgebung 
zu einem Rohr erfolgt durch Zentrifugieren Qber 
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eine Dauer von 5 min bei einen Umdrehung von 
3500 U/min. 

Die Vernetzung zu einem starren Rohr geschieht 
durch Erhitzen der Hohlform von auiSen mit einem 
Heizgeblase einer Leistung von 2000 Watt, es er- 
gibt sich dabei eine Lufttemperatur von 90 "C: die 
Erhltzung dauert etwa 10 Minuten. Nach Abkuhlen 
auf Zimmertemperatur wird der Schlauch mit Dime- 
thylformamid aufgefost und der noch feuchte 
Grunkorper senkrecht stehend langsam getrocknet. 

Die Nachbehandlung erfofgt wie in Beispief I 
beschrieben. Es wurde ein transparentes Quarz- 
gtasrohr einer LSnge von 25 cm. eines Durchmes- 
sers von 22 mm (auBen) und 14 mm (innen) und 
einer Dichte von 2,20 g/cm^ und mit einem Bre- 
chungsindex no = 1.4590 erhalten. Die Restverun- 
reinigungen an Wasser und Ubergangsmetallen be- 
trugen weniger als 10 ppb. 



Anspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von 
rotationssymmetrischen Glaskorpem, bei dem das 
Ausgangsmaterial fUr den Glaskorper in Form einer 
thixotropen Suspension, bestehend aus dem Werk- 
stoff des auszubildenden GlaskSrpers in Pulver- 
form aJs Feststoff und einen flussigen Disgergier- 
mittel. in eine Hoiiiform mit einer der Geometrie 
des auszubildenden Glaskorpers entsprechenden 
Geometrie eingebracht wird. derart. da£ die. Hohl- 
form urn ihre Langsachse gedreht wird, wobei sich 
die Suspension an der Innenwandung der Hohifgrm 
ablagert, wonach der entstandene GrOnkSrper 
gereinigt und gestntert wird. 

dadurch gekennzeichnet . daB das Ausgangsmate- 
rial mitsamt der Hohlform auf etne Temperatur 
unterhalb des Siedepunktes der Disper- 
gierflQssigkelt solange erhitzt wird, bis es vernetzt 
und verfestigt und der Hohlform entnehmbar ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 

dadurch gekennzeichnet daB als Ausgangsmaterial 
fOr den Glaskorper Suspensionen etngesetzt wer* 
den. die als Feststoff SiO>-Partikel ohne oder mit 
fOr die Herstellung eines gewUnschten Brechun- 
gsindex geeignete(r) Dotierung eines Durchmes- 
sers im Berelch von 10 bis 500 nm. vorzugsweise 
10 bis 100 nm, mit einem mittleren Teilchendurch- 
messer von 40 nm enthalten. 

3. Verfahren nach den AnsprOchen 1 und 2, 

dadurch gekennzeichnet . daB eine Suspension mit 
einem Feststoff: Dispergierflussigkeit-Gewichts- 
verhSltnis von 0.7:1 bis 2:1 eingesetzt wird. 



4. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 3, 

dadurch oekennzeichnet . dai5 als Disper- 
gierflussigkeit Wasser eingesetzt wird. 
5 5. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet . daC der Suspension ein 
ionogener Zusatzstoff zugefugt wird. der den pH- 
Wert der Suspension in Richtung auf den basi- 
10 schen Bereich (pH Z 5 und i 8) verschiebt. 
6. Verfahren nach Anspruch 5, 

dadurch oekennziechnet . daB als ionogener Zusatz- 
stoff eine Ammonium verbindung eingesetzt wird. 
75 7. Verfahren nach Anspruch 6, 

dadurch oekennzeichnet. dafl als Zusatzstoff eine 
wasserige 5%ige 1^IH«F-L6sung eingesetzt wird. 
a. Verfahren nach den AnsprOchen 5 bis 7. 

20 

dadurch gekennzeichnet . dafl der ionogene Zusatz- 
stoff in einer Menge von 0.1 bis 5 Gew.%. bezogen 
auf den Feststoffanteil der Suspension, zugegeben 
wird. 

25 9. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 8. 

dadurch oekennzeichnet . da/3 als Ausgangsmaterial 
eine wasserige Suspension eingesetzt wird, die 
SiO,-Partikel eines mittleren Teilchendurchmessers 

30 von 40 nm bei einem Feststoff: Wasser-Gewichts- 
verhattnis von 0.9:1 bis 1:1 enttiMIt und der eine 
5%ige wasserige NH«F-L5sung in einer Menge von 
0,75 bis 1 Gew.%, t^ezogen auf den Feststoffanteil 
der Susp)ension. zugesetzt ist 

3S 10. Verfahren nach mindestens einem der An- 

sprOche 1 bis 9, 

dadurch gekennzeichnet . da£ das Ausgangsmate- 
rial vor dem Zentrifugieren durch Einwirkung von 
40 Schali bei einer Frequenz f » 20 bis 200 Hz oder 
Ultraschail bei einer Frequenz f « 20 bis 50 kHz in 
einem Zustand minimaler ViskositSt QberfOhrt wird. 

1 1 . Verfahren nach mindestens einem der An- 
sprUche 1 bis 10, 

dadurch oekennzeichnet. dafi das durch Zentrifu- 
gieren in der Hohlform at^geschiedene Ausgangs- 
material durch Bnkoppein von Mikrowellenenergie 
einer Frequenz f « 2.45 GHz oder Hochfrequenze- 
50 nergre einer Frequenz f - 27 MHz auf eine Tempe- 
ratur unterhalb des Siedepunktes der Disper- 
gierfiUssigkeit erhitzt wird. 

12. Verfahren nach mindestens einem der An- 
sprOche 1 bis 11, 

55 

dadurch oekennzeichnef , da£ eine Hilfsschicht aus 
einer FlUssigkeit, dereh Dichte gr6Ber als die 
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Dichte der Suspension ist, vor Abscheiden des 
Grunkorpers durch Zentrifugieren auf der Innen- 
wandung der Hohlform afageschieden wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, 

dadurch oekennzeichnet . dafi als Flussigkelt zur 
Blldung der Hilfsschicht Bromnaphtalin eingesetzt 
wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 12. 

dadurch oekennzeichnet. 6aB ais Russigkeit zur 
Bildung der Hilfsschicht Dijodnnethan eingesetzt 
wird. 

15. Verfahren nach mindestens einem der An- 
sprOche 1 bis 14, 

dadurch qekennzeichnet. dafi zwischen der Hilfs- 
schicht und dem GrQnk3rper eine Trennschicht 
vorgesehen wird, die aus einem Kunststoff besteht. 
der mit der • 

Dispergierfiusslgkeit nicht reagiert. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, 

dadurch qekennzeichnet. da6 ais Material fOr die 
Trennsdiicht Polykarbonat eingesetzt wird. 

17. Verfahren nach Anspruch 15, 

dadurch oekennzeichnet daB als Material fUr die 
Trennschicht Polyathylenterephthalat eingesetzt 
wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 15, 

dadurch oekennzeichnet 6aB als Material fQr die 
Trennschicht ein elastomerer Kunststoff eingesetzt 
wird. 

19. Verfahren nach Anspruch 18, 

dadurch oekennzeichnet. da/J ais Material fur die 
Trennschicht Polyurethan eingesetzt wird. 

20. Verfahren nach den AnsprOchen 15 bis 19, 

dadurch oekennzeichnet. dad das Material der 
Trennschicht In Schlauchform eingesetzt wird. 

21. Verfahren nach Anspruch 2, 

dadurch oekennzeichnet. daB als Dotierstoff GeO, 
eingesetzt wird. 

22. Verfahren nach mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 21 , 

dadurch oekennzeichnet. dafi als Ausgangsmaterial 
fQr den Glaskorper Suspensionen unterschiedlicher 
chemlscher Zusammensetzung entsprechend ein- 
em gewunschten Brechungsindexprofil nacheinan- 
der auf der Innenwandung der Hohlfomi abge- 
schieden werden. 



23. Verfahren nach mindestens einem der An- 
spruche 1 bis 22. 

dadurch oekennzeichnet daB die Suspension 
6 gekuhlt. vorzugsweise auf eine Temperatur von « 
4*0. in die Hohlform eingebracht wird. 

24. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 
rens nach den AnsprOchen 1 bis 23, gekennzeich- 
net durch eine ais Zentrifuge um Ihre Langsachse 

70 antreibbare Hohlfomn (1) zur Aufnahme von Aus- 
gangsmaterial fur den Glaskorper in Form einer 
Suspension zur Ausbildung eines GrQnk6rpers (3) 
mit zwei senkrecht zur Langsachse der Hohlform 
angeordneten Verschluflstopfen (5) und mit einer 

15 Einrichtung (7), uber weiche Hochfrequenz-oder 
Mikrowellenenergie in die Hohlform und das in ihr 
befindliche Ausgangsmaterial einkoppelbar ist 

25. Vorrichtung nach Anspruch 24, 

20 dadurch oekennzeichnet . dafl die Einrichtung (7) 
ein in Richtung der Ach'se der Hohlform (1) ver- 
schiebbarer Mikrowellenresonator ist 

26. Vorrichtung nach den AnsprOchen 23 und 

24, 

ss 

dadurch oekennzeichnet. dafi die Hohlform (1) aus 
einem dieiektrischen Material besteht 

27. Vorrichtung nach Anspruch 26, 

30 dadurch oekennzeichnet , dafl die Hohlform (1) aus 
Glas, insbesondere aus Quarzglas. besteht 

28. Vorrichtung nach den AnsprOchen 24 bis 

27. 

35 dadurch qekennzeichnet dai3 die Hohlform (1) ein 
Rohr ist, das stirnseitig mit den VerschiuiSstopfen - 
(5) verschlieBbar ist 

29. Vorrichtung nach den AnsprOchen 24 bis 

28, 

40 . 

dadurch oekennzeichnet . da/3 der Zentrifugalan- 
trieb der Hohlform (1) mit Hilfe ^nes Motors, mit 
dessen Achse die Hohlform verbunden Ist erfojgt 

30. Vorrichtung nach Anspruch 29, 

dadurch oekennzeichnet. dafl der Motor fOr den 
Zentirfugalantrieb eine Drehzahl von 2000 bis 4000 
U/min hat. 

31. Verwendung von nach dem Verfahren 
50 gemaB den AnsprOchen 1 bis 23 hergesteilten 

Glaskorpern als Vorfomi fOr optische Wellenleiter. 

32. Verwendung von nach dem Verfahren * 
gemSB den AnsprOchen 1 bis 23 hergesteilten 
Glaskarpem als Lampenkolbe. Insbesondere fur 

55 Hatogen-und Gaisentladungslampen. 
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